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NOUVELLE COMPOSITION AMYLACEE CATIONIQUE LIQUIDE 

ET SES UTILISATIONS 

5 La presente invention a pour objet une nouvelle 

composition amylacee cationique liquide presentant des 
caracteristiques selectionnees de matiere seche, de 
viscosite, de taux d' azote total et de pH. 

Elle concerne 6galement 1' utilisation de ladite 
10 composition amylacee cationique liquide dans les 
domaines industriels, notamment de la papeterie, de la 
cartonnerie et du traitement des eaux industrielles . 

Elle vise enfin tout particulierement son 
utilisation dans le domaine des compositions d' agent de 
15 collage utilisees pour le traitement interne ou externe 
du papier et du carton, 

Dans les secteurs industriels, en particulier 
dans les domaines de la papeterie, de la cartonnerie et 
du traitement des eaux industrielles, issues ou noa de 
20 papeterie ou cartonnerie, il est fait appel couramment * 
a des compositions amylacees cationiques comme additifs 
en tant que tels ou comme moyens destines a" la 
preparation d' additifs. 

Un tel usage est decrit, par' exemple, dans le 
25 brevet WO 01/96403 au nom de la Demanderesse. 

D'autres domaines d' application de telles 
compositions concernent la chimie en general , les 
colles et adh6sifs en general, le -textile, les liants 
hydrauliques, les agglomeres combustibles ou non, le 
30 traitement des metaux, les compositions lessivielles , 
la photographie, le forage, les produits 
phytosanitaires, les produits cosm6tologiques , etc... 

Quels que soient les usages auxquels sont 
destinees les compositions amylac6es cationiques , 
35 celles-ci sont g6n6ralement fournies sous forme de 
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poudres par les amidonniers aux industriels de la 
fabrication des produits finis ou semi-finis. 

Au moment voulu, i.e juste avant leur mise en 
ceuvre applicative, lesdits industriels font subir un 
5 traitement approprie aux dites poudres. 

Ce traitement, effectue done sur place et juste 
avant usage, consiste classiquement en la preparation 
d'une suspension ou « lait » de matiere amylacee 
cationique presentant une matiere seche (« MS ») au 
10 plus <§gale a 10 %, en la solubilisation, generalement 
en continu, de ladite matiere amylacee cationique sur 
un appareil de cuisson et en la dilution, egalement en 
continu, de la colle chaude ainsi obtenue. 

La colle diluee ainsi preparee sur le lieu merae 
15 de sa mise en ceuvre applicative, presente classiquement 
une MS comprise entre 0,5 et 9 %, le plus souvent entre 
1 et 7 %. 

Dans certains cas cependant, les industriels 
souhaitent pouvoir disposer directement de compositions 

20 amylacees liquides utilisables en l'etat ou en tous cas 
apres une simple operation de dilution dans l'eau. 

Cette forme de presentation permet de 
s'affranchir de la necessite de solubiliser la matiere 
amylacee cationique sur place et done de mettre en 

25 ceuvre, sur place, des moyens materiels (cuiseur en 
continu ou « jet-cooker » notamment) et humains 
necessaires a cette solubilisation. 

Elle peut permettre egalement un dosage plus 
precis et/ou un melange facility de la matiere amylacee 

30 cationique au moment de sa mise en ceuvre applicative r 
par exemple comme additif destinfe a r6duire les 
substances genantes contenues dans les circuits d' eau 
ou comme additif destine ci la preparation de 
compositions k base d' agents de collage. 
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En tout 6tat de cause, cette forme de 
presentation liquide permet a l'industriel de disposer 
d'une composition constante dans ses caracteristiques, 
notarament de concentration et de temperature. 
5 Cependant, pour etre economiquement 

satisf aisantes, de telles compositions amylacees 
cationiques liquides doivent etre commercialisees avec 
une MS suffisamment elevee pour eviter de devoir 
transporter et stocker d' important s volumes d'eau. 

10 Une MS d'eau moins 10 % est alors requise, 

permettant en outre de repondre a 1' ensemble des 
sbuhaits des utilisateurs et notarament de ne necessiter 
sur place aucune operation codteuse de reconcentration 
des compositions amylacees cationiques liquides mises 

15 dans le commerce. 

En outre, la mise a disposition de compositions 
amylacees cationiques liquides , utilisables en l'etat 
ou par simple dilution dans, l'eau, impose que ces 
compositions presentent : 

20 - une bonne stabilite au stockage tant chez, le 

fabricant que chez 1' utilisateur, 

- une viscosite adaptee aux operations de transport, 
pompage et dilution r 

- des caracteristiques physico-chimiques (y compris 
25 de viscosite) adaptees au maximum d' usages potentiels. 

Compte-tenu de ces contraintes, il n'existe a la 
connaissance de la Demanderesse, ■ que tres peu de 
compositions 1 amylacees cationiques liquides ayant connu 
un r6el developpement commercial. 
30 Une technologie precbnisee par RAISIO Chemicals 

Ltd (« RAISIO ») et d£crite notamment dans ses brevets 
WO 93/10305, WO 95/18157, WO 98/24972 et WO 99/18288, 
consiste globalement en la preparation et I 7 application 
de colles de fecule de pomme de terre hautement 
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cationiques obtenues a partir de milieux reactionnels a 
hautes matieres seches (MS > 50 %) , dont la moitie 
environ est apportee par le seul r6actif de 
cationisation. Cette preparation implique une etape 
5 prealable d' oxydation de la matiere amylacee par du 
peroxyde d r hydrogene . 

Le taux d' azote des compositions dont 1' usage est 
pref erentiellement recommande est globalement sup6rieur 
a 2 % et se situe le plus souvent entre 2,5 et 5 %. 

10 Cependant, de telles colles presentent un certain 

norabre d' inconvenients . 

En premier lieu, et coitime le confirment des 
analyses faites par la Demanderesse sur des produits 
commercialises sous la denomination « RAIFIX », ces 

15 colles hautement cationiques presentent un taux de 
fixation de 1' azote relativement bas, generalement 
inferieure a 65 %. II en resulte notamment une quantite 
residuelle elevee de reactif cationique et/ou de ses 
produits d'hydrolyse au sein meme de telles 

20 compositions, ce qui nuit £l leur efficacite reelle en 
tant qu' agents d' elimination des substances genantes, 
presentes dans les circuits papetiers ou comme additifs 
dans la preparation de compositions d' agents de 
collage . 

25 Par ailleurs, cette fixation tres partielle du 

reactif cationique azote rend dif f icilement 
envisageable 1' utilisation de ces colles comme additifs 
de traitement des eaux industrielles, en particulier 
des eaux destinies a 1' alimentation humaine ou animale. 

30 En outre, le pH elev§ de ces colles, generalement 

sup^rieur 2l 9, peut poser des problemes de s^curite et 
de corrosion inh6rentes a la preparation, a la 
manipulation et a 1' utilisation de produits alcalins. 

De plus, le pH 61ev6 de ces colles est nefaste a 

35 leur usage dans la preparation des compositions ^ base 



d' agents de collage tels que, par exemple, les 
anhydrides d' acides alcenyl succiniques (« ASA ») car 
favorisant l'hydrolyse et done la perte d'efficacite 
desdits agents de collage- Ce phenomene d'hydrolyse 
peut generer. par ailleurs des problemes de mousse ou 
d'encrassement au . niveau des dispositifs industriels 
(emulsionneur, machine a papier, etc..) et des conduites 
en aval ou en amont de ces dispositifs, 

Enfin, du fait de leur viscosity, relativement 
elevee, ces colles hautement cationiques spnt 
generalement mal adaptees aux operations de dilution 
puis d' introduction dans un milieux aqueux, notarnment 
quand ces operations se font a temperature ambiante ou 
& temperature relativement peu elevee (< 50°C) . 

II existe 6galement sur le marche, des 
compositions amylacees cationiques commercialisees par 
RAISIO sous la denomination << RAIBOND 15 >> et qui sont 
moins hautement cationiques que. les compositions 
« RAIFIX » precitees. 

Elles presentent cependant un taux d' azote encore 
eleve, a savoir le plus souvent d'au moins 1,6 % 
environ. Leur pH reste egalement eleve, a savoir 
superieur a 9. 

A la connaissance de la Demanderesse, d'autres 
compositions amylacees cationiques liquides sont ou ont 
ete proposees aux industriels et qui, a 1' inverse, 
presentent un taux d f azote relativement bas, a savoir 
inf6rieur d .0,5 %.■■/. 

C f est notarnment le cas de la composition 
« REDISIZE 132 » commercialisee par National Starch and 
Chemical Company {« NATIONAL ») correspondant ^ une 
solution k 8 % d' amidon de mals waxy catioriique 
utilisable pour la preparation de compositions d' agent 
de collage comme decrit dans le brevet US 6,296,696. 
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II convient de rappeler que dans le domaine des 
raatieres amylacees cationiques ef f ectivement 

commercialisees (g6n6ralement sous forme de poudres) en 
vue de leur usage dans la preparation de compositions 
5 d' agents de collage, notamment de type « ASA » ou 
« AKD » (alkyl cetene dimere) , il est classiquement 
fait appel a des amidons cationiques presentant des 
taux d' azote relativement peu eleves (< 0,5 %) . 

Ces produits faiblement cationiques sont 
10 generalement issus de bases riches en amylopectine 
(amidons « waxy ») . En effet, la mise en oeuvre de 
telles bases amylacees, decrite par exemple dans les 
brevets EP 353 212 et plus recemment US 6,001,166, 
permet de conferer une stabilite en solution suffisante 
15 aux produits faiblement cationiques resultants • En 
outre, la structure « branchee » ou « ramifiee » de ces 
produits ameliorerait la stabilite et l r ef f icacite des 
agents de collage (EP 353 212) et c'est pourquoi il a 
ete recemment propose, dans' le brevet WO 00/49226, de 
20 mettre a disposition des produits cationiques de toutes 
bases (y' compris de bases waxy) dont la structure 
« branchee » ou « ramifiee » est augmentee par 
reticulation chimique . 

Cependant, de tels produits sont extr§mement 
25 visqueux et leur mise en oeuvre ne peut etre envisagee 
efficacement que dans des milieux dont la temperature 
est tres elevee. Une temperature elevee augmente 
cependant les risques d'hydrolyse d' agents de collage. 

II a ete pr§conis6 par la Demanderesse, dans son 
30 brevet WO 01/96403 pr6cite, 1' usage en toutes 
generalites et notamment dans la preparation de 
composition d' agents de collage, de compositions 
amylacees cationiques, solides ou liquides, presentant 
un taux d' azote limits (au plus egal a 2 %) et une 
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viscosite tres faible, a savoir inferieure a 1600 mPa.s 
pour une MS ajustee a 20 %. 

Cette viscosite, mesuree done & 20 % de MS, se 
situe tres pref erentiellement entre 50 et 700 mPa.s. 

Comme 1'a verifie la Demanderesse, en particulier 
pour les compositions amylacees utilisees dans les 
exemples dudit brevet, cette viscosite, si elle avait 
ete mesuree pour une MS ajustee a 10 % (au lieu de 20 
%) , aurait ete (tres) inferieure a 200 mPa,s. 

C'est notarament le cas de la « COMPOSITION 2 » 
envisagee dans la preparation d' une Emulsion d' ASA 
selon l'EXEMPLE 6 dudit brevet et qui, deja £ une MS 
ajustee a 20 %, presente une viscosite (100 mPa.s) 
largement inferieure a 200 mPa.s. 

Les compositions amylacees cationiques liquides 
decrites dans ce brevet permettent generalement de 
repbndre aux exigences technico-economiques de la 
pratique industrielle actuelle, mentionnees 

prec^demment . 

La Societe Demanderesse a desormais trouve qu'il 
6ta.it possible de mettre a la disposition des 
industriels des compositions cationiques liquides 
encore am61iorees, selectionnees selon les quatre 
criteres de matiere seche (MS) , de viscosite, de taux 
d' azote total et de pH, lesdites compositions etant en 
particulier avantageusement adaptees .a la preparation 
de compositions d' agents de collage-. 

La pr6sente invention a ainsi pour objet une 
nouvelle composition amylacee cationique liquide, 
caracterisee en.ee qu'elle pr6sente : 

- une matiere s6che (MS) au moins 6gale a 10 %, de 
preference comprise entre 10 et 50 % r 

- une viscosite, d6terminee selon un test T, 
sup6rieure a 200 mPss.s et au plus egale £ 1000 mPa.s, 
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- un taux d' azote total au moins egal a 0,6 % et au 
plus egal a 1,4 %, ces pourcentages etant exprimes en 
poids sec par rapport au poids sec de composition, 

- un pH inferieur k 9, de preference compris entre 
5 3,5 et 8,5. 

Le test T, utilise pour mesurer la viscosite de la 
composition liquide selon 1' invention, consiste en 
premier lieu a determiner, par toute methode classique 
a la portee de l'homme de l'art, la matiere seche de 

10 ladite composition, cette derniere etant au moins egale 
a 10 % conformement a 1' invention- 
Si cette matiere seche est superieure a 10 %, on 
1' a juste A 10 % par simple dilution dans de l'eau 
distillee. Si cette matiere seche est de 10 %, on 

15 n'effectue aucune dilution- En suite de quoi, on mesure 
de mani^re connue en soi, la viscosite Brookfield a 
25 °C et a 20 tours/minute de la composition en 
question, celle-ci presentant done une MS de 10 % 
(apres ou non dilution) . 

20 Selon une variante avantageuse, la viscosite de la 

composition amylacee cationique liquide selon 
1' invention, mesuree selon le test T, est au moins 
egale a 250 mPa.s et au plus 6gale a 950 mPa.s, de 
preference au moins egale £ 275 mPa . s et au plus egale 

25 a 930 mPa.s. 

Cette viscosite peut notamment etre comprise entre 300 
et 900 mPa.s 

La matiere seche de la composition amylacee 
cationique liquide conforme a 1' invention peut, 
30 notamment comme indique, atteindre une valeur de 50 I. 
Cependant, de maniere pref 6rentielle, cette matiere 
sfeche est comprise entre 10 et 35 I. 

Cette matiere s6che peut etre constitute (quasi) 
exclusivement d'une matiere amylacee cationique telle 



que decrite ci-apres, y compris des sels, du reactif 
cationique et/ou de ses produits d'hydrolyse, et/ou 
autres composes resultant de la cationisation et qui 
sont eventuellement encore presents au sein de ladite 
matiere amylacee cationique. 

Cependant, cette matiere seche peut, a cote de 
ladite matiere amylacee cationique, contenir des 
composes ne resultant pas de l'etape de cationisation 
et qui ont ete mis en oeuvre avant et/ou . apres ladite 
etape.' 

Ces composes peuvent notarament Stre choisis dans 
le groupe comprenant les agents de conservation, par 
exemple les agents biocides et bactericides, les agents 
de rheologie, par exemple les polyols et les sels 
d' acides hydroxycarboxyliques corame les lactates ou 
gluconates, les pigments et charges, les sels 
d' aluminium, les agents anti-tartre, etc... 

La Demanderesse a notamment trouve qu 7 il pouvait 
etre d' interet d'associer au sein d'une composition 
amylacee cationique liquide conforme k 1' invention, au 
moins une matiere cationique et au moins un polyol, 
ledit polyol permettant, entre autres, d' adapter la 
viscosite de ladite composition et notamment. d'abaisser 
la viscosite de ladite composition aux fins, si 
necessaire, de 1' adapter a un usage particulier ou, si 
riecessaire, de lui permettre d'atteindre une valeur 
conforme a la presente invention. 

Ledit polyol . peut consister en un produit de 
nature non saccharidique comme le glycerol, le 
polyethylene glycol... 

De maniere trfes avantageuse, ledit polyol est de 
nature saccharidique et est -notamment choisi dans le 
groupe comprenant les monosaccharides hydrogenes, les 
disaccharides hydrpg6n<§s, les trisaccharides 

hydrog6n6s, les oligo- et polysaccharides hydrogenes et 
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les melanges quelconques d' au moins deux quelconques de 
ces produits. 

II peut s f agir notamment de sorbitol, 
d' isosorbide, de mannitol, de xylitol, d r erythritol, de 
5 maltitol, de lactitol ou d'un hydrolysat d' amidon 
hydrogene . 

Selon une autre variante avantageuse, le taux 
d' azote total de la composition liquide selon 
1' invention est au moins egal a 0,7 % et au plus egal a 

10 1,3 % (sec/sec) . 

Par ailleurs, le pH de ladite composition se situe 
pref erentiellement a une valeur signif icativement 
inferieure a 9, en particulier entre 3,5 et 7,5 et plus 
particulierement entre 4 et 7 . 

15 La composition liquide selon 1' invention, 

commercialisable, stockable et, eventuellement 
utilisable, « en l'etat », pr6sente g6neralement une 
temperature inferieure a 60 °C, de pr6f6rence au plus 
egale £l 50°C et notamment comprise entre 10 et 40°C. 

20 Ces temperatures se distinguent categoriquement 

des temperatures des colles effectuees, classiquement a 
partir de poudres et a tres faibles MS, sur place chez 
l'industriel (papetier par exemple) , temperatures qui 
sont classiquement beaucoup plus elevees . 

25 La matiere amylacee contenue dans la composition 

liquide selon 1' invention n'est pas limitee aux "amidons 
waxy tels que communement preconises ou exploites 
industriellement dans 1' art anterieur . Elle peut etre 
issue de 1' ensemble des amidons, d' origine naturelle ou 

30 hybride, y compris ceux provenant de mutations ou de 
manipulations gen6tiques. Lesdits amidons peuvent 
notamment §tre issus de pomme de terre, de pomme de 
terre waxy, de mals, de mals waxy, de ble, de bl§ waxy, 
de mals a haute teneur en amylose, de riz, de pois, de 

35 pois a haute teneur en amylose, d' orge ou de manioc, 



des coupes ou fractions qui peuvent etre faites ou 
obteniies telles que l'amylose, 1' amylopectine, les 
coupes granulometriques connues de l'homme de l'art 
sous les vocables d'amidon de bl6 « A » et amidon de 
ble « B », et les melanges quelconques d' au moins deux 
quelconques des produits susmentionnes, par exernple un 
melange d' au moins un amidon de tubercule (fecule de 
pomme de terre notamment) et d'au moins un amidon de 
cereale (amidon -de ble « A », ble « B », mals, mais 
waxy notamment) ou de deux ami dons de cereale. 

Les matieres amylacees cationiques contenues dans 
les compositions selon 1' invention peuvent par ailleurs 
consister en des produits amphot&res, i.e en * des 
produits qui sont k la fois cationiques et anioniques. 
Les substituants ' anioniques peuvent, a . titre 
d'exemples, etre choisis dans le groupe comprenant les 
groupements phosphates , , phosphonates, . sulfates, 
sulfoaikyles, carboxyles, carboxyalkyles et 

sulf ocarboxyles . 

II peut s'agir avantageusement de groupements 
phosphates, succinyles, . sulf osuccinyles, hydroxyalkyles 
et acetyles . 

La viscosite des compositions selon .1*' invention 
peut etre obtenue egalement par de multiples rnoyens, 
notamment chimiques, enzymatiques et/ou physiques, 

appliques de maniere continue ou discontinue, en une ou 

i 

plusieurs Stapes , avant, pendant et/ou apr£s l'etape de 
cationisation.. Ces rnoyens. inc'luent ceux • ddcrits dans 
1'un quelconque des brevets precit6s des lors qu' ils 
permettent d'atteindre, - directement ou indirectement , 
la viscosite pr<§cisement s£lectionnee selon 
1' invention, £ savoir sup6rieure a 200 mPa.s et au plus 
6gale £ 1000 mPa . s selon le test T. 

Oh dispose d£s lors de nouveaux produits 
industriels qui pr6sentent : 
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- non seulement a) une bonne stabilite au stockage 
et b) une viscosite adaptee aux operations de 
transport , pompage et dilution, 

- mais encore des possibilites amelior^es 
5 d' utilisation en regard des compositions cationiques 

liquides de l'art anterieur . 1 

Cette utilisation peut etre envisagee dans 
I 7, ensemble des domaines d' application mentionnes en 
introduction (chimie, colles et adhesifs, textile, 

10 papeterie, cartonnerie, traitement des eaux, etc..) . 

Selon le cas, la composition amylacee cationique 
liquide selon 1' invention peut etre utilisee « en 
l'etat » ou etre prealablement diluee et ce, de telle 
sorte que sa matiere seche soit abaissee k une valeur 

15 comprise entre 0,5 et 9 %, de preference entre 1 et 
7 %. 

La composition amylacee cationique selon 
1' invention est cependant en premier lieu utilisable, 
en l'etat ou apres dilution, comme additif choisi dans 
20 le groupe comprenant les additifs pour papeterie et 
cartonnerie et les additifs de traitement des eaux 
industrielles-, issues ou non de papeterie ou 
cartonnerie, ou est destinee a la preparation d'un tel 
additif. 

25 De maniere particulierement avantageuse, la 

composition amylacee cationique liquide selon 
1' invention est utilisable comme additif choisi dans le 
groupe comprenant les additifs de papeterie de masse, 
les additifs destines & reduire les substances genantes 

30 contenues dans les circuits d'eau et/ou retenues sur 
les equipements de procedes, papetiers ou non, les 
additifs destines £ la preparation de compositions 
d' agents de collage utilis6es pour le traitement I 

interne ou externe du papier ou du carton, .les additifs I 

i 



destines & la preparation de compositions de crepage, 
de surfagage ou de couchage du papier ou du carton, les 
additifs destines & la preparation de compositions 
contenant des azurants optiques, des charges, des 
pigments, des sels d' aluminium, de la silice 
colloidale, des colorants et/ou des polymeres 
synthetiques . 

La Soci6te Demanderesse a trouve notamment que la 
composition selon 1' invention etait particulierement 
bien adaptee a la preparation de compositions d' agents 
de collage, y compris d' agents de collage decrits dans 
l'un quelconque des brevets mentionnes precederament . 

L' agent de collage peut contenir un produit choisi 
dans le groupe comprenant les acides alkenyl 
succiniques et derives, en particulier leurs sels et 
anhydrides, les alkylc£tene dimeres et derives, la 
colophane et derives, les acetals d' aldehyde alkyles, 
les isocyanates alkyles, les (co) polymeres synthetiques 
et les melanges quelconques d'au moins deux quelconques 
desdits produits. 

II peut s'agir en. particulier d'un agent de 
collage contenant un anhydride d f acide alkenyl 
succinique {« ASA ») comme il sera exemplifie par 
ailleurs. 

II a ete constate que les caracteristiques 
physico-chimiques de la composition amylacee 
selectionnee selon 1' invention, en particulier les 
caracteristiques de; pH, de viscosite et de taux d' azote 
total permettaient d' atteindre d'excellents resultats 
en termes de protection et done d'efficacitd des agents 
de collage, notamment de type ASA, 

II a notamment et6 observe que ces resultats 
etaient ameliores en regard de ceux obtenus avec des 
produits moins visqueux tels que ceux decrits dans le 
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brevet WO 01/06403 precite ou des produits presentant 
des valeurs de pH et d' azote total plus elevees. 

En outre, la Demanderesse a decouvert que la 
composition amylacee cationique liquide conforme a 
5 1' invention, eventuellement diluee, etait 

particuli^rement efficace quand elle etait mise en 
contact ou etait destinee a etre mise en contact 
(directement ou indirectement , par exemple via une 
composition d' agent de collage) avec une composition 

10 fibreuse (par exemple une pate papetiere) presentant 
une teneur elevee en ions calcium, a savoir une teneur 
au mo ins egale a 200 mg/1, notamment comprise entre 250 
mg/1 et 1000 mg/1, Cette teneur peut en particulier 
etre comprise entre 400 et 800 mg/1. 

15 La presente invention va <§tre d^crite de fagon 

encore plus detaillee a 1'aide des exemples qui suivent 
et qui ne sont aucunement limitatifs. 

EXEMPLE 1 

20 Une poudre de fecule de pomme de terre presentant 

un taux d' azote total de 1,2 % (sec/sec) et obtenue en 
phase seche conformement au brevet FR 2.434,821 au nom 
de la Demanderesse, est delayee et mise en suspension 
dans de l'eau demineralisee froide de telle sorte a 

25 obtenir un lait d'amidon cationique a 11 f 5 % de matiere 
seche (« MS ») . 

Diff^rents echantillons dudit lait sont traites, 
en cuve ouverte, avec des taux variables d'oc-amylase 
et/ou des conditions operatoires diff6rentes (duree, 

30 temperature de conversion notamment), l'objectif etant 
de pouvoir obtenir une composition amylac6e cationique 
presentant une viscosite Brookfield (mesuree a 25 °C et 
& 20 tours/minute) d' environ 250 a 300 mPa.s et une MS 
de 10 % ou tres 16g&rement superieure. 



15 

On a obtenu ainsi une composition amylacee 
cationique liquide (ci-apr£s « COMPOSITION A ») 
presentant une matiere seche (MS) de 10,2 %, une 
viscosite Brookfield (25 °C - 20 tours/minute) de 330 
5 mPa.s (soit de 290 mPa.s selon le test T apres 
ajustement de la MS a 10 %) , un taux d' azote , total de 
1,2 % et un pH de 5,3. 

La COMPOSITION A presente une tres bonne stability 
au stockage, ■ aucun phenomene . d' augmentation de 
10 viscosite ou de retrogradation n'etant observe apres 1 
mois de stockage a.25°C. 

EXEMPLE 2 

Une poudre de fecule de pomme de terre presentant 

15 un taux. d' azote total de 0,8 % (sec/sec) et obtenue en 
phase s^che conf brmement au brevet FR 2.434.821. au nom 
de la Demanderesse, est delayee et mise en suspension 
dans de l'eau demineralis6e froide de telle sorte a 
obtenir un lait d' amidon cationique k 22 % de matiere 

20 seche (« MS ») . 

Dif ferents 6chantillons dudit lait sont traites, 
en cuve ouverte, avec des taux variables d' a-amylase 
et/ou des conditions op6ratoires differentes (duree, 
temperature de conversion notamraent) , I'objecti-f etant 

25 de pouvoir obtenir une composition amylacee cationique 
presentant une viscosite Brookfield (mesuree a 25 °C et 
a 20 tours/minute) d' environ 2500 a 3000 mPa.s et une 
MS proche de 20 %. ,. 

On. a obtenu ainsi une composition amylacee 

30 cationique liquide *. (ci-apres « COMPOSITION B») 
presentant une matiere seche (MS) de 19,7 %, une 
viscosity Brookfield (25°C ' - 20 tours/minute) de 
2580 mPa.s (soit de 350 mPa.s selon le test T apres 
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ajustement de la MS & 10 %) , un taux d' azote total de 
0,8 % et un pH de 5,1. 

La COMPOSITION B presente une tr£s bonne stabilite 
au stockage, aucun phenom^ne d' augmentation de 
5 viscosite ou de retrogradation n'etant observe apres 1 
mois de stockage a 25 °C. 

On a par ailleurs obtenu les compositions 
amylacees cationiques liquides stables ci-dessous : 

- COMPOSITION C : colle de fecule de pomme de 
10 terre cationique a 10,6 % de MS, presentant un taux 

d' azote total de 1,2 % et une viscosite de 580 mPa.s 
selon le test T et un pH de 4,9, 

- COMPOSITION D : colle de fecule de pomme de 
terre cationique a 10,2 % de MS, presentant un taux 

15 d' azote total de 0,8 %, une viscosity de 910 mPa.s 
selon le test T et un pH de 5,0, 

- COMPOSITION E : colle d' amidon de mals waxy 
cationique a 27 % de MS, presentant un taux d' azote 
total de 0,65 % et une viscosity de 330 mPa.s selon le' 

20 test T et un pH de 5,2. 



SXEMPLE 3 

On evalue les performances des COMPOSITIONS A et B 
conformes a 1' invention decrites ci-avant dans le cadre 
25 de la preparation d'une composition d' agent de collage 
et ce, en comparaison avec respectivement : 

- une composition amylacee cationique liquide t6moin 
(ci-apres « COMPOSITION Tl ») identique £ la 
composition utilis6e dans l'EXEMPLE 6 du brevet WO 

30 01/96403 et presentant done une faible viscosity (100 
mPa.s a une MS ajustee de 20 %), un taux d' azote total 
de 1,5 % (sec/sec) et un pH de 5,8. 

- une composition amylacee cationique liquide temoin 
du commerce (ci-apres « COMPOSITION T2 ») presentant 
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une matifere seche d' environ 19 %, un taux d' azote total 
de 1,75 % (sec/sec), une viscosite BROOKFIELD (25°C - 
20 t/min) de 650 mPa-s (soit de 120 mPa.s apres 
ajustement de sa MS a 10 % selon le test T) et un pH de 
11. 

Les COMPOSITIONS A, B, Tl et T2 presentent une 
temperature de 25 °C environ. Chacune est tout d' abord 
diluee avec de l'eau de forage dont la temperature est 
de 25 °C environ de sorte que la MS de chacune des ces 
COMPOSITIONS est abaissee a 4 %. 

A 10 0 g de chacune de ces COMPOSITIONS ainsi diluees a 
4 ' % de MS et dont la temperature est done d' environ 
25°C, on ajoute 3,33 g de 1" agent de collage « FIBRAN 
76 » a base d' ASA. 

Les compositions de collage ainsi obtenues a 
partir, respect ivement, des COMPOSITIONS A, B, Tl 

et T2 diluees et de « FIBRAN 76 » (ci-apres d6sign<§es 
respectivement « ADDITIF A », « ADDITIF B », « ADDITIF 
Tl » et « ADDITIF T2 »} presentent done un, ratio 
ponderal mati^re amylacee (en. sec) / agent de pollage 
de 1,2/1 environ. 

Chacun des ADDITIFS A, B, Tl et T2 est ensuite 
soumis, a temperature ambiante, a un . traitement 
important de cisaillement r a savoir une homogeneisation 
de 5 minutes a 20.000 tours/minute. 

On evalue ensuite, des apres ledit traitement 
(« TO ») et 24 heures apres ledit traitement (« T24 ») 
la granulometrie moyenne des ■ emulsions d' agent de 
collage ainsi obteriues a partir de chacun des ADDITIFS 
A, B, Tl et T2. 

La mesure de la granulometrie moyenne est 
effectu^e sur un appareil « BECKMAN COULTER LS PARTICLE 
SIZE ANALYZER » en tenant compte du volume des 
particules. Elle est exprim6e en pm. 



— 1~ *** 
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On obtient, & TO et T24, les valeurs de 
granulometrie « moyenne » ci-apres : 





TO 


T24 


ADDITIF A 


1,8 


8,2 


ADDITIF B 


1,5 


7,5 


ADDITIF Tl 


1,7 


11,4 


ADDITIF T2 


9,2 


58,2 



5 On observe que dans les conditions du present 

essai, lesquelles n'ont pas ete optimisees, les 
ADDITIFS A et B, obtenus a partir des COMPOSITIONS A et 
B conforme a 1' invention, presentent : 

- une stabilite encore amelioree en regard de 
10 1' ADDITIF Tl obtenu a partir de la COMPOSITION Tl, 

une finesse et une stabilite tres 
significativement superieures & 1' ADDITIF T2 obtenu a 
partir de la COMPOSITION T2 . 

La Demanderesse pense que la viscosite plus elevee 
15 des COMPOSITIONS A et B conforraes a 1' invention en 
regard de celle des COMPOSITIONS Tl et T2 pourrait 
expliquer, en tout ou partie, leur plus grand pouvoir 
protecteur de 1' agent de collage. 

Le pH tres eleve de la COMPOSITION T2 pourrait par 
20 ailleurs expliquer ses mauvaises performances, ledit pH 
favorisant l'hydrolyse de 1' agent de collage. Cette 
hydrolyse se manifeste d' ailleurs par 1' apparition 
d' une mousse brunatre au sein de l r emulsion pr^paree & 
partir de 1' ADDITIF T2 . 
25 Par ailleurs, la valeur elev6e de la granulometrie 

moyenne de ladite emulsion ajoutee a 1' observation 
faite selon laquelle ladite emulsion presente plusieurs 
populations de particules, laissent & penser que la 



COMPOSITION T2 etait intrinsequement de faible 
stabilite . 

La Demanderesse a par ailleurs observe qu'au stade 
industriel, il etait ef f ectivement avantageux, d'un 
point de vue tant technique qu f economique, de faire 
appel aux compositions amylacees cationiques liquides 
selon 1' invention, notamment en regard de compositions 
amylacees cationiques presentant , un taux d r azote total 
plus faible. 

II a ete en outre constate que ces avantages 
etaient particulierement rais en exergue lorsque les 
compositions selon 1' invention etaient destinees a etre 
mises en contact, en l'etat ou apres dilution, • soit 
directement (par exemple comme additifs de papeterie de 
masse),, soit indirectement (par exemple comme additifs 
pour la preparation d'une composition d' agent de 
collage) , avec des compositions . fibreuses (pates a 
papier notamment) presentant des teneurs elev§es en 
ions calcium. 

Ces avantages peuvent notamment se concretiser 

par : 

- une amelioration de certaines caracteristiques 
physiques de papiers de toutes natures et (destinations 
(papiers pour impression/ecriture, papiers pour .ondule, 
papiers « tissue », etc..) et/ou, 

- une amelioration des caracteristiques et des 
performances de compositions d' agents de collage de 
toutes natures (ASA, AKD, autres) et destinations 
(collage interne et/ou externe du papier ou carton) . 

II a notamment 6te constate que des compositions 
amylacees cationiques liquides telles que les 
COMPOSITIONS A & E decrites -ci-avant permettaient, en 
regard de compositions amylacees cationiques de taux 
d' azote total plus faibles et solubilisees sur place 
sur un dispositif de cuisson continue, de diminuer trfes 
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signif icativeinent la quantite d' agent cie collage mise 
en oeuvre et ce, sans en diminuer l'efficacite et tout 
en pr^servant les caracteristiques physiques generales 
du papier, voire en ameliorant certaines d'entre elles. 



RE VEN D I CAT I ON S 



1- Composition amylacee cationique liquide, 

caracterisee en ce qu'elle presente : 

- une matiere seche au moins egale a 10 %, de 
preference comprise entre 10 et 50 %, 

- une viscosite, determinee selon un test T, superieure 
& 200 mPa.s et au plus egale a 1000 raPa.s, 

- un taux d' azote total au moins egal a 0, 6 % et au 
plus egal a 1,4 %, ces pourcentages etant exprimes' en 
poids sec par rapport au poids sec de composition, 

- un P H inferieur a 9, de preference compris entre 3,5 
et 8,5. 

2. . Composition amylacee cationique liquide selon 
la revendication 1, caracterisee en ce qu'elle presente 
une viscosite, determinee selon le test T y au moins 
egale a 250 mPa.s et au plus egale a 950 mPa.s. 

3. Composition amylacee cationique liquide selon 
la revendication 2, caracterisee en ce qu'elle presente 
une viscosite, determinee selon le test T, au moins 
6gale a 275 mPa . s et au plus egale a 930 mPas. 

4. Composition amylacee cationique liquide selon 
1'une quelconque des revendications 1 a 3, caracterisee 
en ce qu'elle presente un taux d' azote total au moins 
6gal a 0,7 % et au plus egal a 1,3 %. 

5. Composition amylacee cationique liquide selon 
l'.une quelconque des revendications 1 a 4, caracterisee 
en ce qu'elle presente un pH compris entre 3,5 et 7,5, 
notamment compris entre 4 et 7. 

6. Composition amylacee ' cationique liquide selon 
l'une quelconque des revendications 1 a 5, caracterisee' 
en ce qu'elle contient au moins un polyol, de 
preference au moins- un polyol de nature saccharidique . 



1er depot 
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7 . Composition amylacee cationique liquide selon 

l'une quelconque des revendications 1 & 6, caracterisee 
en ce qu' elle presente une temperature inferieure a 
60 °C, de preference au plus egale a 50°C et notamment 
5 comprise entre 10 et 40°C. 

8. Utilisation d'une composition amylacee 
cationique selon 1'une quelconque des revendications 1 
k 7 comme additif choisi dans le groupe comprenant les 
additifs pour papeterie ou cartonnerie et les additifs 

10 de traitement des eaux industrielles, issues ou non de 
papeterie ou cartonnerie, ou pour la preparation d'un 
tel additif. 

9. Utilisation selon la revendication 8, 
caracterisee en ce que 1' additif est choisi dans le 

15 groupe comprenant les additifs de papeterie de masse, 
les additifs destines A reduire les substances genantes 
contenues dans les circuits d f eau et/ou retenues sur 
les equipements de procedes, papetiers ou non, les 
additifs destines & la preparation de compositions 

20 d' agents de collage utilisees pour le traitement 
interne ou externe du papier ou du carton, les additifs 
destines k la preparation de compositions de crepage, 
de surfagage ou de couchage du papier ou du carton, les 
additifs destines a la preparation de compositions 

25 contenant des azurants optiques, des charges, des 
pigments, des sels d' aluminium, de la silice 
colloldale, des ' colorants et/ou des polym&res 
synthetiques . 

10. Utilisation selon la revendication 9, 
30 caracterisee en ce que 1' additif est destine k la 

preparation d'une composition d' agent de collage 
contenant un produit choisi dans le groupe comprenant 
les acides alk6nyl succiniques et deriv6s, en 
particulier leurs sels et anhydrides, les alkylcetfene 
35 dimeres et derives, la colophane et derives, les 
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acetals d' aldehyde alkyles, les isocyanates alkyles, 
les (co)polymeres synthetiques et les melanges 
quelconques d' au moins deux quelconques desdits 
produits . 

11- Utilisation selon la revendication 10, 
caracterisee en ce que l'additif est destine a la 
preparation d'une composition d' agent de collage 
contenant un - anhydride d'acide alkenyl succinique 
(ASA) . 

12. Utilisation selon 1'une quelconque des 
revendications 8 a 11, caracterisee en ce que 1'on 
dilue prealablement la composition amylacee cationique 
liquide de telle sorte que sa matiere seche soit 
abaissee a une valeur comprise entre 0,5 et 9 %, de 
preference comprise entre 1 et 7 %. 

13. Utilisation selon 1'une quelconque des 
revendications 8 a 12, caracterisee en ce que la 
composition amylacee cationique, eventuellement diluee, 
est mise en contact ou est destinee a etre mise en 
contact avec une composition fibreuse presentantf une 
teneur en ions calcium au moins egale a 200 mg/1, 
notamment comprise entre 250 et 1000 mg/1. 
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